A technique for the absolute determination of lattice parameters by electron diffraction is described and extensively investigated. The accuracy of the measurement of the BRAGG angle # is tested with DEBYE-SCHERRER diffraction patterns. An improved technique of high-voltage measurement is used in order to obtain very accurate values of the electron wavelength X. The discussion shows that systematic errors of = ±2,5-10 -5 and AX/X= ± 1,3• 10 -5 result. Thus an accuracy of Aa/a= ±3-10~5 for the lattic constant a can be claimed. This precision is comparable with that of absolute X-ray methods.
Zur absoluten Präzisionsbestimmung von Gitterkonstanten mit Elektroneninterferenzen am Beispiel von Thallium-(l)-Chlorid
A technique for the absolute determination of lattice parameters by electron diffraction is described and extensively investigated. The accuracy of the measurement of the BRAGG angle # is tested with DEBYE-SCHERRER diffraction patterns. An improved technique of high-voltage measurement is used in order to obtain very accurate values of the electron wavelength X. The discussion shows that systematic errors of = ±2,5-10 -5 and AX/X= ± 1,3• 10 -5 result. Thus an accuracy of Aa/a= ±3-10~5 for the lattic constant a can be claimed. This precision is comparable with that of absolute X-ray methods.
The reported technique is used for absolute measurements with T1C1 crystals prepared by vacuum evaporation, having lateral dimensions of about 1000 A. The lattice constant derived from (100)-, (200)-and (310) -interplanar spacings is in full agreement with the value obtained by-X-ray diffraction. The remaining interplanar spacings which can be evaluated are impaired by lattice distortions and thus yield anomalous values for the lattice constant. 
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Einleitung
Zielsetzung
Gitterkonstantenbestimmungen mit Elektroneninterferenzen werden in der Regel als Relativmessung gegenüber einem Eichpräparat ausgeführt. Dabei wird als Gitterkonstante der Vergleichssubstanz der mit RÖNTGEN-Interferenzen am kompakten Material gemessene Wert angenommen. Derartige Messungen lassen sich mit verhältnismäßig geringem Aufwand durchführen. Es liegen daher heute bereits zahlreiche Untersuchungen an vielen Substanzen vor.
Als ein wesentliches Ergebnis dieser Messungen hat sich gezeigt, daß die so an dünnen Schichten gemessenen Gitterkonstanten im allgemeinen nicht mit den entsprechenden RÖNTGEN-Werten übereinstim-men. Die Ursache hierfür liegt in der Schwierigkeit, dünne Schichten mit einheitlicher und genau definierter Gitterkonstanten herzustellen. Verunreinigungen bei der Präparation der Schichten sowie schwer zu vermeidende Gitterbaufehler führen in der Regel zu anomalen Werten der Gitterkonstanten. Bei sehr kleinen Kristallen muß ferner der Einfluß der Oberflächenspannung berücksichtigt werden.
Diese durch Relativmessungen gewonnenen Ergebnisse führen umgekehrt zu der prinzipiellen Unsicherheit, wie weit die Annahme der RÖNTGEN-Gitterkonstanten für das Eichpräparat, das ja auch als dünne Schicht vorliegen muß, gerechtfertigt ist. Die erreichbare Meßgenauigkeit wird dadurch in einer nur schwer abzuschätzenden Weise reduziert. 
Das Meßverfahren
Als Grundlage der Gitterkonstantenbestimmung dient die BRAGGsche Gleichung 2 a sin ~h k -= l pTr + k 2 +l 2 ,(1)& +2 t +' e 0 6 -1 § -2 Ö) § £ +7 I 0 ^ -1 -2 _A n A o O Q_ (110) (111) O O o(321)
1(H) =H~2-F 2 (H)
• J G 2 dü.
Darin ist H = 11) | = 2 sin (£ #//.), G 2 der Gitterfaktor und 13 .
Mit H-Hn = h ist dann
Beschränkt man sich auf die Umgebung | h \ w um das Ringmaximum und entwickelt die Faktoren nach Potenzen von h. so ergibt sich als Intensitätsverlauf
1(H) =1(H 0)
Darin ist zur Abkürzung
1-«(»•) * -
gesetzt. Der Intensitätsverlauf 1(R) auf der Photoplatte ergibt sich wegen H = 2 sin(s
R/(?> L) durch den Übergang
<0-?°r; I(H0)-H " IL '
Damit wird aus (7)
Hierzu muß noch der als linear angenommene Verlauf /"(/?) des kontinuierlichen Streuuntergrunds hinzugefügt werden. Wird der Zuwachs der Untergrundintensität, gemessen über die Halbwertsbreite des Rings, mit dl bezeichnet, so ist 
Iu(R)=In(R0)-ÖI/(rW).
Bei einer Feldstärke Hz = 1 mOe und für L = 332 mm, U = 50 kV und # < 1 ergibt sich daraus AR/R ä; 1-10" 10 . Der Einfluß von Hz ist daher völlig zu vernachlässigen. 12.7 Ausdehnung im Vakuum: Die Kompressibilität * von T1C1 beträgt 4,8• 10~~6/A.tm, die der Photoplatte etwa 2-10 _6 /Atm. Die relativen Änderungen der Gitterkonstanten und der Ringdurchmeser betragen | * , können also vernachlässigt werden. • (esE) -1/! .
Einfluß der azimutalen
Gesamtfehler bei der Bestimmung der Ringdurchmesser
Die Elektronenwellenlänge ist daher auf Grund der
Unsicherheit in der Kenntnis der Naturkonstanten mit einem Fehler AX/X = + 1 • 10 5 behaftet.
Potentialschema der Interferenzapparatur
Abb. 7 zeigt schematisch die Potentiale, die von den Elektronen innerhalb der Interferenzapparatur durchlaufen werden. Kathode 
wobei die Summe der Potentialdifferenzen 0k -^M + U t -Ui = U z als Differenz zweier FERMi-Niveaus jetzt in einfacher Weise mit einer Gegenfeldanordnung gemessen werden kann (Abschnitt 16).
Messung der Hochspannung t/a
Die von außen an die Interferenzapparatur angelegte Hochspannung £/a wird von einer elektronisch stabilisierten Hochspannungsanlage mit einer Langzeitkonstanz ÖU/U=± Kathodenheizfadens. Der Wert der Gegenspannung bei 7k/7k max = 50% ist gleich der Potentialdifferenz Uz . Die Abbildung zeigt einen deutlichen Gang der Kurven zu größeren Gegenspannungen, so daß für Uz nur ein mittlerer Wert angegeben werden kann. Bei fünf-stündiger Betriebszeit der Kathode entnimmt man der Abbildung (-2,0±0,3)V. Der Meßfehler durch Sekundärelektronen und durch mangelhafte Justierung des Gegenfelds wird mit ( + 0,5 + 0,5) V abgeschätzt. Damit ergibt sich Uz = (-2,5 + 0,6) V. Der relative Fehler bei der Gegenfeldmessung beträgt also bei U = 50 kV: AUZ/U = ± 1,2 • 10~5.
Brechung und Wellenlängenänderung im Kristall
Ist das Potential im Kristall um den Betrag Ui gegenüber dem des umgebenden Vakuums abgesenkt (in Abb. 7 ist U% = UF + ^M), SO besitzt der Kristall für Elektronen der Energie e U den Brechungsindex n = AvakuumMKristall ~ 1 + Ui/2 U .
Die Wellenlängenänderung beim Eintritt in den Kristall
ist dann AX/X = -(n -1), so daß eine Änderung der BRAGGSchen Winkel -(n -1) resultiert.
Hat das Präparat die Form einer planparallelen Platte, so ist bekannt, daß der Einfluß der Wellenlän-genänderung bei senkrechter Einstrahlung und bei kleinem Streuwinkel & gerade durch den Einfluß der Brechung an der Austrittsfläche kompensiert wird. Dasselbe gilt aber auch weitgehend für polykristalline Präparate, denn da der Wert von (n -1) in der Regel nur 1-10 -4 beträgt, brauchen an die Geometrie der Kristallite keine strengen Forderungen gestellt zu werden. Liegen insbesondere halbkugelförmige Kristallite vor, wie sie bei TICl-Aufdampfschichten erhalten werden, so ist allein notwendig, daß die Austrittsfläche von den ebenen, auf der Unterlage ruhenden Kristallitflächen gebildet wird und daß die Folie senkrecht zum Elektronenstrahl steht. Durch die Brechung beim Eintritt in den Kristallit wird nur die Apertur, nicht aber die mittlere Richtung des Elektronenstrahlenbündels geändert. Im Interferenzbild entsteht daher lediglich eine symmetrische Reflexverbreiterung. Dasselbe gilt für regellos auftretende Abweichungen von der Halbkugelgestalt sowie für den Einfluß der Interferenz-Doppelbrechung. Die Brechung beim Durchgang der Elektronen durch die als planparallel zu betrachtende Unterlage führt ebenfalls zu keiner zusätzlichen Winkelände-rung.
Die obige Forderung -Austrittsfläche senkrecht zum Elektronenstrahl -braucht nicht sehr genau erfüllt zu sein. Eine Rechnung zeigt, daß ein Neigungswinkel von 0,1 rad nur zu einer zusätzlichen Winkeländerung A2 0/2 0 = AD/D = 1 • 10~6 führt. Der gesamte systematische Fehler bei der Bestimmung der Elektronenwellenlänge beträgt damit AXß = +1,3-10~5. Die zufälligen Fehler in der Messung von £/a und U, sind wegen ihres geringen Betrags nicht einzeln aufgeführt, sondern in den systematischen Fehlern mitenthalten.
Einfluß der Energieverluste im Kristall
7(z) = 7e(z) +ilu(z)+i 7U(z-d).(28)
Ergebnis
Gesamt jehler bei der Bestimmung der Gitterkonstanten
Auf Grund der in den vorangehenden Abschnitten durchgeführten Fehlerdiskussionen ist der Absolutwert der Gitterkonstanten a mit den in Tab Im Gegensatz zum elektronenmikroskopischen Befund ergibt sich aber aus der Halbwertsbreite der Interferenzringe bei allen untersuchten Präparaten der Wert t = 300 Ä. Diese Diskrepanz wird in der vorliegenden Arbeit nicht diskutiert.
Ergebnis der Absolutmessung der Gitter
Die Meßergebnisse:
Die Auswertung der Messungen an den verschiedenen Präparaten ergab, daß eine Abhängigkeit der Gitterkonstanten von der Art der Präparation oder von der Kristallitgröße in dem untersuchten Bereich nicht besteht. Jedoch ergaben sich bei allen Präparaten übereinstimmend verschiedene Werte a^i für die Gitterkonstante, je nachdem, aus welchem Ring der Wert ermittelt wurde. Abb. 11 zeigt die Absolutwerte der a^-i, gemittelt über alle fünf Präparate. Außerdem ist in der Abbildung der von SMAKULA und KALNAJS 30 röntgenographisch bestimmte Absolutwert der Gitterkonstanten von TICl, umgerechnet auf 20 °C, eingetragen. Als thermischer Ausdehnungskoeffizient von TICl wurde der Wert 54-10" 6 / O C benutzt. Der Fehler von ± 0,00015 Ä, mit dem der RöNTGEN-Wert behaftet ist, wird durch die gestrichelten horizontalen Linien gekennzeichnet. In der Abbildung bedeuten ferner die durchgezeichneten Fehlerbalken den systematischen Fehleranteil der a^-i • Dieser wurde gemäß der in der vorliegenden Arbeit gegebenen 
